SENTRALLABORATORIETS METODE NR. 12 : 24.1.1979

KVIKKS@PLV I FISK

Prinsipp

Prgvematerialet oppsluttes med en blanding av like deler svovel-
syre og salpetersyre og med vanadiumpentoksyd som katalysator. Kvikk-
sgplvsaltene i oppsluttet prgve reduseres til metallisk kvikksglv, som
med luftstrgm drives over i gasskyvette og mdles ved hjelp av flamme-

1lgs atomabsorbsjon ved 253,7 nm.

Reagenser og l@gsninger
Hy
HNO, (min. 65 %), p.a. Merck nr. 456.
V2051
H202, 30 %, "Baker Analyzed" reagent nr. 7047.
SnClz-ZHZO, p.-a. Merck nr. 7815.
(NHon)Z'HZSO4 (hydroksylaminsulfat), p.a. Merck nr., 4617.
NaCl, p.a. Merck nr. 6404,
HgCl, (sublimat), p.a. Merck nr. 4419.

804, p.a. Merck nr. 731.

"Baker Analyzed" reagent, nr. 1217.

Natronasbest, Merck nr. 1567.

1. Oppslutningslgsning. Kons. H,50, og kons. HNO4 blandes i for-
holdet 1:1. Forsiktighet!

2. H,SO 1 N.

25747
3. Reduserende lgsning. 50 ml kons. HZSO4 blandes med ca. 300 ml

H,0. Lgsningen kjples til romtemperatur og 15 g NaCl, 15 g
hydroksylaminsulfat og 25 g SnCl2 opplgses i den fortynnete
syren. Det justeres med H,0 til 500 ml.

4. Fortynningsl¢sning.,300—500 H,0 overfgres til en 1 liters
flaske. Det tilsettes 58 ml HNO; og 67 ml H2804 og fortynnes
til 1 liter med HZO‘

Katalysator. V,0¢ (vanadiumpentoksyd) .

6. Hg~standard-lgsninger. HgCl2 tgrkes til konstant vekt (ca. 3
timer ved lOOOC). Det utveies 0,1354 g, som lgses 1 1 N stO4
(2) til 100 ml. Dette gir en konsentrasjon pa 1000 npg

‘Hg/ml. Fra denne stamlgsning lages en fortynnet standard Hg-
lgsning av konsentrasjon 1 pg Hg/ml. Til fortynningen brukes
1N H,80,.
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Apparatur

a. Oppslutningsapparaturen bestidr av en 250 ml enhalset rundkolbe
med B 34/35 slip (Quickfit FR 250/55), péasatt en 40 cm lang
kulekjgler med ca. 180 cm2 kjpleareal (Quickfit CX 7/33).

b. Varmepléter, Standard Heizer SV 3, Gerhardt, med trinnlgs regu-
lering.

c. Kip~apparat (Quickfit) for tilsetning av 20 ml oppslutnings-
reagens. '

d. kokekuler.

e, Gassvaskeflaske, 250 ml, med bobler av porgsitet G-0 (Pyrex).

f. Tgrkekomponent. En kolonne av lengde 8 cm og diameter p& 2 cm
fylles med natronasbest og monteres mellom gassvaskeflaske og
gasskyvette. Fuktig natronasbest skiftes ut etter hver dag.

g. Apparat for flammel@gs atomabsorbsjon. Coleman Mercury Analyzer

MAS-50, til registrering av kvikksglv.

Utfgrelse
Oppsiutning. 5 g prgve, eventuelt 2,5 g ved spesielt feit

prove, innveies i 250 ml rundkolbe. - Om ngdvendig spyles kolbehalsen
med inntil 5 ml H,O0. Det tilsettes kokekuler,10-20 mg VZOS og 20 ml
oppslutningsreagens (1). Kolben koples umiddelbart til kjgler, og
kjplevannet settes pad. Innholdet blandes ved & la kolben rotere, og
det kokes forsiktig i 6 minutter. Deretter kokes sterkt i ca. 16
minutter. Innimellom lar en kolben rotere. Bortsett fra eventuelle
fettperler skal det ikke vare synlige, faste partikler etter 4 minut-
ters koking.,.

Varmeplaten slas av, kolben lgftes og stilles pa& tradnett, og
kjgleren spyles med 15 ml H,0. 30 % H,0, tilsettes gjennom kijgler,
og det vaskes med 15 ml H,0. Med kjgler fortsatt tilkoplet settes
kolben i kaldt vann for nedkjgling til romtemperatur. Kolben koples
fra, og slipene spyles med HZO‘

Oppsluttet lgsning overfgres kvantitativt til 100 ml mé&lekolke
ved gjentatte spylinger med HZO' og volumet justeres til 100 ml.
Eventuelt stgrknet fett vil ikke pavirke resultatet.

Registrering. 25 ml oppsluttet, fortynnet prgve overfgres til

gassvaskeflasken og tilsettes 75 ml fortynningslgsning (4). Med bob-
leren frakoblet gassvaskeflasken og pumpen igang innstilles pa hen=~
holdsvis 0 og 100 % transmisjon. Det velges skala, og pumpen sléas
av. 20 ml reduserende l¢gsning (3) tilsettes, bobleren koples til
umiddelbart, og det rystes i 20 sekunder. Pumpen sla&s pa, og maksi-
mum utslag noteres, vanligvis innen 1 minutt.
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Standard Hg-kurve. I gassvaskeflasken utpipetteres i tur og
orden henholdsvis 0, 0,2, 0,4, 0,6, 0,8, 1,0 og 1,2 ml fortynnet
standard Hg-lgsning (1 ug/ml). rgven tilsettes 100 ml fortynnings-
lgsning (4). Videre tilsettes 20 ml reduksjonslgsning (3) og regi~

strering foretas som beskrevet ovenfor.
Standardkurve lages ved & plotte de avleste verdier mot de

respektive utmalte Hg-mengder.

Henvisning
J. AOAC 60 (2), 470-471, 1977.

Merknader

1. Originalmetoden foreskriver egentlig ikke bruk av natronasbest
som tgrkemiddel. I undersgkelsene som gikk forut for metodebe-
skrivelsen blir det imidlertid sagt at ved mdlinger i lavomriddet
kan det vare ngdvendig & bruke tgrkemiddel. Etter Laboratoriets
erfaring gir bruk av natronasbest stgrre stabilitet under avleg-
ningene.

2. Som rutine bg¢r oppsluttes to parallellpr¢gver, henholdsvis med
og uten tilsats av kjent mengde kvikksplv.

3. Ved fettrike prgver er det viktig at varmen gkes forsiktig,
ellers vil det lett oppstd mgrkfarging. Skulle prgven m@grk-
farges etter noen tids oppslutning, mé& det tilsettes ytterlig-
ere litt oppslutningslgsning.

4, Det kokes med tilbakelgp under hele oppslutningen. For & oppnéd
tilstrekkelig h¢gy temperatur (170°C) er det viktig at pr¢vene
ikke tilf@gres mer vann enn strengt ngdvendig.

5. Hvis det under registreringen ikke oppnds maksimalt utslag innen
2 minutters gjennombobling, kan &rsaken vare oksydert reduksijons-
reagens.

6, Fortynnet Hg-standard bgr stadig kontrolleres og eventuelt ny-
lages.

7. All glassapparatur bgr vaskes omhyggelig og sdvidt mulig kokes
i fortynnet HNO3 og skylles i aqua dest. fg¢r bruk.



